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Pulvergemisch bestehend aus Titandioxid, Zinkoxid und Zink- 

- * 

Ti tan-Mi schoxid 

* 

» *■ 

• • ■ ■ '•• ■ • . 

Zum Schutz der Haut gegen zu intensive UV-Strahlung werden 

5 UV-Filter enthaltende kbsmetische Zubereitungen, wie Creraes 

♦ ■ 

Oder Lotionen verwendet, die auf der Haut weitgehend 
transparent und angenehm in der Anwendung sind. 

■ ■ • ■ 

Als UV-Filter enthalten sie eine oder mehrere organische 

Verbindungen, die im Welleniangenbereich zwischen 290 und 

10 400 nm absorbieren: UVB- (290 bis 320 nm) ; UVA-Strahlung . 

(320 bis 400 nm) .- 

Die energiereichere UVB-Strahlung verursacht die typischen 
Sonnenbrandsymptome und ist auch verantwortlich fur die 
Unterdruckung der Immunabwehr , wahrend die tiefer in die 
15 Hautschichten eindringende UVA-Strahlung die vorzeitige 

Alterung der Haut verursacht. Da das Zusammenwirken beider 
Strahlungsarten das Entstehen von lichtbedingten 
Hauterkrankungen wie Hautkrebs begunstigen soil, begann 
daher friihzeitig die Suche nach Mdglichkeiten, den bereits 
20 erzielten UV-Schutz nochmals signifikant zu verbessern. 

Es ist bekannt, dass mikrofeine (ultrafeine) Pigmente auf 
Basis von Metalloxiden UV-Strahlung streuen, reflektieren 
und absorbieren kdnnen. Daher s tell en sie eine effektive 
Erganzung deir organischen UV-Filter in Sonnenschutzmitteln 
25 dar. 

* 

* « • 

Mikrof eines Titandioxid wird in kosmetischen Formulierungen 

f » i * 

vielfaltig verwendet, da es chemisch inert und 
toxikologisch unbedenklich ist und weder zu 
Hautirritationen noch zur Sens ibi lis ierung fuhrt. Neben 
30' Titandioxid wird mikrof eines Zinkoxid eingesetzt. 

Zinkoxid ist seit langem ein vielverwendeter Wirkstof f in 

■ 

arzneilich wirksamen Dermatika wie Puder, Salben, Cremes 
und Lotionen. In kosmetischen Produkten findet Zinkoxid wie 
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Titandioxid auf grund seines Deck- und Auf hellvermdgens in 
dekorativen Mitteln Verwendung. Pigmentares Zinkoxid hat 
sich bisher im Sonnenschutz aus den gleichen Grunderi nicht , 
durchgesetzt wie Titandioxid-Pigmente. Herkommliches 
5 Zinkoxid-Pigment deckt FlSchen weiiS ab. Zinkoxid hat eineh 
relativ hohen Br echungs index, von ca. 2,0. Um transparente 
Anwendungs f ormen zu bekommen, miissen wie beim Titandioxid/ 

mikronisierte Zinkoxidteilchen eingesetzt werden . 

■ 

Mikrofeines Zinkoxid hat in der Regel eine Partikelgr6£e 
10 von 10 bis 100 nm und eine spezifische Oberfl&che von ca. 
10 bis 70 m 2 /g. Seine Wirkung erstreckt sich tiber den. 
gesamten UV-Bereich, also von den UVA-Strahleri tiber die UVB 
Strahlen bis zu UVC. Zinkoxid mit einer relativ scharfen 
UVA-Absorptionskante bei 370 nm, absorbiert besser im UVA-. 
15 Bereich als Titandioxid. 

Besondere Probleme entstehen, wenn Zinkoxid und Titandioxid, . 
in einem Sonnenschutzmittel gleichzeitig eingesetzt werden 
sollen. Diese Kombination ist durchaus sinnvoll, da 
Zinkoxid starker im UVA-Bereich, Titandioxid starker im UVB 
20 absorbiert, und somit eine Breitband- Absorption tiber den 

gesamten UV-Bereich er zi el t werden kSnnte. Beide Substanzeri 
haben jedoch unterschiedliche isoelektrische Punkte: Ti02 
ca. 5 bis 6 und ZnO ca. 9,5. Bei einem ftir kosmetische 
Produkte typischen pH-Wert zwischen 5 und 7 / k6nnen 
gegenteilig geladene Teilchen vorliegen, die sich 

» 

gegenseitig anziehen und zu einer Agglomeration bzw. 
Ausflockung fuhren kdnnen. Diese Gefahr besteht vor allem, 
wenn beide Metalloxide in der Wasserphase vorliegen. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, die 
3 0 bestehenden Nachteile bei der gemeinsamen Verwendung von 
Titandioxid und Zinkoxid zu tiberwinden und ein Pulver 
bereitzustellen, welches die Vorteile von Zinkoxid und 
Titandioxid vereinigt. 

Gegenstand der Erfindung ist Pulvergemisch bestehend aus 
35 Zink-Titan-Mischoxidpartikeln, Titandioxidpartikeln und 
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Zinkoxidpartikeln, wobei die Zink-Titan-Mischoxidpartikel 
eine Zusammensetzung gemafi der Formel (ZnO) i- x (Ti02)x init 
0,01 < x < .0,99 aufweisen und aus einem thermischen Prozess 
erhalten.werden und wobei das Pulvergemisch eine Remission 
aufweist, welche im UV-Bereich von 320 bis 400 nm niedriger 
ist als die von Titandioxid und welche im UV-Bereich 

* * 

kleiner 320 nm niedriger ist als die von Zinkoxid. 

■ ■ 
* 

Die Herkunf t der Titandioxid- und der Zinkoxidpartikel ist 
nicht weiter beschrankt. Sie konnen aus thermischen oder 
pyrogenen Prozessen, Sol-Gel-Prozessen oder 
FSllungsprozessen stammen. 

» ■ * 

Ledigiich die Zink-Titan-Mischoxidpartikel im Sinne der 
Erfindung stammen aus einem thermischem Prozess. Unter 
einem thermischen Prozess ist zum einen die Uberftihrung yon 
Zink- und Titan-Ausgangsverbindungen bei erhohten 
Temperaturen zu verstehen. Zum anderen fallen 
erf indungsgemafi auch pyrogene Prozesse mit nachf olgender 
Temperung des Reaktionsgemisches unter den Begriff 
thermische Prozesse. Unter einem pyrogenen Prozess ist die 
Flammenhydrolyse oder Flammenoxidation von Metall- oder 
Metal loidverbindungen in der Gasphase in einer Flamme, 
erzeugt durch die Reaktibn von einem Brenngas , bevorzugt 
. Wasserstoff , und Sauerstoff, zu verstehen. Dabei werden 
zxinachst hochdisperse Primarpartikel gebildet, die im 
. weiteren Reaktionsverlauf zu Aggregaten zusammenwachsen und 
diese sich weiter zu Aggiomeraten zusammenlagern kSnnen. 
Die BET-Oberf lfiche dieser Primarpartikel weisen in der 
Regel Werte zwischen 5 und 600 m 2 /g auf. 

Es ist bekannt Zink-Titan-Mischoxid nach einem pyrogenen 
Prozess wie in EP-A-1138632 beschrieben herzustellen. Es 
wurde jedoch gefunden, dass bei angestrebten hohen 
Zinkoxidgehalten (>20 Gew.-%) ein uneinheitliches, fiir 
kosmetische Zwecke nicht geeignetes Produktgemisch 
resultiert. Im Sinne der Erfindung kann daher das nach EP- 
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» 

A-1138632 hergestellte Produkt mit einem Zinkoxidgehalt von 
ca. 20 Gew.-% eingesetzt werden. 

■ . • ■ 

■ * ■ • . ■ ■ • ■ ■■ 

Es ist ein wesentliches Merkmal der Erfindung, dass zur 
Erzielung einer Remission, welche im UV-Bereich von 320 bis 
5 400 nm niedriger ist als die von Titandioxid und welche im 
. UV-Bereich kleiner 320 nm niedriger ist als die yon 

Zinkoxid, die Zink-Titan-Mischoxidpartikel aus einem 

■ 

thermischen Prozess stammen. 

* 

Das erf indungsgemafie Pulvergemisch kann noch geringe Mengen 
10 an Verunreinigungen enthalten, die durch die 

i 

Ausgangsmaterialien und/oder durch Prozessverunreinigungen 
herruhren* Sie sind kleiner 1 Gew.-%, in der Regel kleiner 

i 

0,1 Gew.-%. 

* ■• 

In einer bevorzugten Aus ftihrungs form der Erfindung kann cLer 
15 Anteil der Zink-Titan-Mischoxidpartikel im Pulvergemisch . 

wenigstens 50 Gew.-% betragen. Besonders bevorzugt kann ein 
Zink-Titan-Mischoxidanteil von mindestens 80 Gew.-% sein. 

Bevorzugt erweise k6nnen die Zink-Titan-Mischoxidpartikel 
eine Zusammensetzung (ZnO)i- x (Ti0 2 )x mit 0,05 < x < 0,80 

i » * 

20 aufweisen. 

i 

Die Zink-Titan-Mischoxidpartikel kdnneri amorph oder 
kristallin sein. Bevorzugt im Sinne der Erfindung kdnnen 
kristalline Zink-Titan-Mischoxidpartikel sein. Kristallin 
heiSt, dass im R6ntgenbeugungsdiagramm definierte Reflexe 
25 zu beobachten sind, der en Breite von der GroSe der 
PrimSrteilchen abhangt. 

i , 

I 

Weiterhin kann es vorteilhaft sein, wenn der isoelektrische 
Punkt des erf indungsgemSSen Pulvergemisches zwischen dem 
von Zinkoxid und dem von Titandioxid liegt. Der 
30 isoelektrische Punkt des Zinkoxides liegt bei ca. 9,2, der 
von Titandioxid bei ca* 5 bis 6. 
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Die Titandioxidpartikel des erf indungsgemSSen 
Pulvergemisches kdnnen Rutil-, Anatas- und 
Brookitmodif ikationen aufweisen, deren Verhaitnis 

• ■ * 

untereinander nicht limitiert ist. Bevorzugt jedoch kann 
der Anteil der Rut ilmodif ikation der Titandioxidpartikel 

* ■ 4 

» ■ 

des erf indungsgem&Sen Pulvergemisches bezogen auf die Summe 
von Rutil- und Anatasmodif ikation, wenigstens 1 % betragen. 

* ■ • 

• ■ 

Das erf indungsgemSJSe Pulvergemisch kann in einer 
bevorzugten Ausftihrungsf orm eine BET -Oberfl ache aufweisen, 

r 

die zwischen 1 und 100 m 2 /g liegt. Besonders bevorzugt kann 
der Bereich zwischen 5 und 40 m 2 /g sein. Die BET-Oberf lSche 
wird bestimmt nach DIN 66131. 

i 

i 

Der Chlorgehalt des erf indungsgemSfien Pulvergemisches kann 
wenn erwiinscht, kleiner als 500 ppm sein. In besonderen . 
Ausftihrungsf ormen kann er kleiner 100 ppm sein. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung sind. zwei Verfahren 
zur Herstellung des erf indungsgemafien Pulvergemisches. 

Das erste Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, dass man 
ein Aerosol, welches eine Zinkverbindung entha.lt/ mit einem 
Gemisch enthaltend eine Titanverbindung, ggf . ein Inertgas, 
ein Brenngas und ein freien Sauerstof f enthaltendes Gas in 

» 

einer Mischkammer eines Brenners.wie er zur Herstellung 
pyrogener Oxide benutzt wird, homogen mischt, das Gemisch 
aller Komponenten am Brennermund entztindet -und in einem 
gekuhlten Flammrohr verbrennt, danach die erhaltenen 
Feststoffe von deri gasf6rmigen Reaktionsprodukten abtrennt, 

m ■ * 

ggf. reinigt, und thermisch behandelt. 

Die Zusammensetzung des Pulvergemisches kann durch Anderung 
der Flammparameter und der thermischen Nachbehandlung 
variiert werden. 

Bevorzugt konnen die Zink- und Titanverbindung in einem 
Verhaitnis vorliegen, dass das erf indungsgemaiSe 
Pulvergemisch zwischen 20 und 95 Gew. -% Zinkoxid en t halt. 
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Als Titanverbindung kann bevorzugt Titantetrachiorid 
eingesetzt werden. 

Das Aerosol kann bevorzugt durch Vernebelung mittels einer 
Zweistof f dtise oder durch einen Aeros ol generator her gest el it 
werden. 

■ 

Ein weiteres Verfahren zur Herstellung des 
erf indungsgemSSen Pulvergemisches, 1st dadurch 
gekennzeichnet , dass ein Titandioxidpulver in Gegenwart 
einer LSsung einer Zinkverbindung dispergiert wird, wobei 

* 

das Verhaltnis von Titandioxid und Zinksalz dem sp&ter 
gewunschten Verhaltnis von Titandioxid und Zinkoxid im. 
Endprodukt entspricht, wobei die Mischoxidpartikel getrennt 
als Titandioxid und Zinkoxid berechnet werden, 
anschliessend des Losemittels durch Abdampfen entfernt und 
der Rucks tand thermisch behandelt wird. 

» 

Die thermische Behandlung kann bei beiden erf indungsgemSSen 
Verfahren bevorzugt bei Temperaturen von 400 bis 600°C iiber 
einen Zeitraum von 0,5 bis 8 Stunden erfolgen. 

Die Wahl des Zinksalzes bei beiden erf indungsgemSSen 
Verfahren ist nicht beschr&nkt. Beispielsweise . konnen 
Zinkchlorid, Zinknitrat und/oder zinkorganische 
Verbindungen wie Zinkacetat eingesetzt werden. 

Die LSsung der Zinkverbindung kann eine wasserige oder 
organische LSsung sein. Bevorzugt im Sinne der Erfindung 

- * 

ist eine wasserige Losung.. 

- 

Als Titandioxidpulver kann bevorzugt pyrogen hergestelltes 
Titandioxidpulver, beispielsweise Titandioxid P 25 der Fa. 
Degussa, eingesetzt werden. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein 
Sonnenschutzmittel, welches das erf indungsgemafie 
Pulvergemisch in einem Anteil von 0,01 und 25 Gew.-% 
en thai ten. Daneben kann das erf indungsgemSSe 
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Sonnenschutzmittel in Mischungen mit bekannten 
anorganischen UV-absorbierenden Pigmenten und/oder 

^ • • w * 

chemischen UV-Filtern eingesetzt werden. 

■ 

■ » » 

» " ~ " • « 

« * * 

Als bekannte UV-absorbierende Pigmente kommen in Betracht 
Titandioxide, Zinkoxide, Aluminiumoxide, Eisenoxide, 
Ceroxide, Zirkoniumoxide Bariumsulf at . oder Gemische davon 
in Betracht. 

♦ 

i * , « ■ 

■ » * ■ ■ 

Als chemische UV-Filter kommen alle dem Fachmann bekannten 

• ft, I 

wasser- oder ollSslichen UVA- und UV-B-Filter in Frage, von 
denen exemplarisch, jedoch nicht limitierend 

♦ 

Sulf onsaurederivate von Benzophenonen und Benzimidazolen 
Derivate des Dibenzoylmethans , Benzylidencampher und dessen 
Derivate, Derivate der ZimtsSure und deren Ester, oder 
Ester der Salizylsaure genannt seien. AusgewShlte Beispiele 
konnen sein: 2 - Hy dr oxy - 4 -me t hoxyben z ophenon , 2 -Hydroxy- 4- 
methoxybenzophenon-5-sulfonsaure, 2 -Hydroxy- 4 - 
methoxyberizophenon-5-sulf onat Natriumsalz, 
Dihydroxydimethoxybenz ophenon, • * 

Dihydroxydimethoxybenzophenon-sulfonat Natriumsalz, 
Tetrahydroxybenzophenon , p-Aminobenzoesaure, Ethyl -p- 
aminobenzoat, Glyceryl-p-aminobenzoat, Amyl-p- 
dimethylaminobenzoat , Octyl-p-dimethylaminobenzoat, Ethyl - 
p-methoxycirinamat , isopropyl-p-methoxyzimtsSureester , 
Oc tyl -p-methoxy zimtsSur ees t er , 2 -Ethylhexyl -p- 
methoxyzimtsaureester , p-Methoxyzimtsaureester Natriumsalz , 
Glyceryl-di-p-methoxyzimtsaurees ter mono-2-ethylhexanoat , 
Octylsalicylat , Phenylsalicylat , Homomenthylsalicylat , 
Dipropyleneglycolsalicylat, Ethyl eneglycolsalicylat, 
Myristylsalicylat, Methyl sal icy lat f 4-t-butyl-4- 
Methoxydibenzoylmethan, und 2- (2 1 -Hydroxy- 5 1 - 
methylphenyl)benzotriazol. Unter diesen sind aufgrund ihres 
UV-Schutzes und ihrer Hautf reundlichkeit 2 -Ethylhexyl -p- 
methoxyzimtsaureester und 4-tert . -butyl-4 1 - 
Methoxydibenzoylmethan bevorzugt. 
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* • * 

M ■ ( 

Das erf indungsgemafie Sonnenschutzmittel kann ferner die dem 
Fachmann bekannten Ldsungsmittel wie Wasser, ein- oder 

* ■ 

mehrwertige Alkohole, kosmetische 6le, Emulgatoren, 
Stabilisatoren, Konsistenzregler . wie Carbomere, 

5 Cellulosederivate, Xanthan-Gum, Wachse, Bentone, pyrogene 
Kieselsauren und weitere in Kosmetika ubliche Stof fe wie 
Vitamine, Antioxidantien,. Konservierungsstof f e, Farbstoffe 

"'■ und Parfums enthalten. 

r 

Typischerweise kann das erf indungsgemaiSe Sonnenschutzmittel 
10 als Emulsion (O/W, W/O oder multipel) , wasseriges oder 
wSsserig-alkoholisches Gel oder Olgel vorliegen, und in 
Form von Lotionen, Cremes, Milchsprays, Mousse, als Stift 
oder in anderen gebrauchlichen Formen angeboten werden. 

Der allgemeine Aufbau von Sonnenschutzmitteln ist dartiber 
15 hinaus in A. Domsch, //Die kosmetischen PrSparate*, Verlag 
ftir chemische Industrie (Hrsg. H. Ziolkowsky) , 4. Aufl./ 
1992 oder N.J. Lowe und N.A. Shaat, Sunscreens, 
Development, Evaluation and Regulatory Aspects, Marcel 
Dekker Inc., 1990 beschrieben. 

20 Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung 

des erf indungsgemSSen Pulvergemisches als . Adsorbens fur UV- 
Strahlung . 

Beispiele: 

w I 

Die Remission wird bestimmt mittels eines Spektrometers mit . 
25 Remissionskugel, Modell P554 der Fa. Perkin-Elmer 

t '* 

Die BET-Oberf lache wird bestimmt nach" DIN 66131. 
Beispiel 1; 

Es werden 0,60 kg/h TiCl 4 in einem Verdampfer bei ca. 150°C 
verfltichtigt und der Dampf mittels 0,14 Nm 3 /h Sticks toff in 
30 die Mischkammer eines Brenners geleitet. Dort wird der 
Gasstrom mit 1,4 Nm 3 /h Wasserstoff und 2,0 Nm 3 /h 
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getrockneter Luf t gemischt und durch den Brennermund der 
Flarnme zugefuhrt. Der Brenner best eht aus zwei 
konzentrischen Rohren, in deren Mitte sich zusatzlich eine 
Zweistpf f dtise zur Vernebelung von Fldssigkeiten mittels 
eines Gasstromes befindet, die auf Hdhe des Brennermundes. 

endet. Durch das &uSere Rohr des Brenners wird als 

■ ■ 

Mantelgas 0,2 Nm 3 /h Wasserstoff zugefuhrt* Durch das 
Flussigkeitsrohr der Zweistof fduse (Innendurchmesser 0,2 
mm) werden mittels einer Zahnradpumpe 330 ml/h einer . 

* » • 

wasserigen Zinkacetat-L6s\ing(400 g/1) gepumpt, die mittels 

■ 

550 1/h Luft vernebelt werden. Gase und vernebelte 
Fliissigkeit werden in der Reaktionskammer verbrannt /und in 
einer anschliefienden Koagulationsstrecke auf ca. 110 °C 
abgektihlt. Das entstandene Pulver wird anschlieSend in 
einem Filter abgeschieden. In einem anschliefeenden 
Temperschritt bei 600°C bei einer Dauer von 40 Minuten wird 
das erf indungsgemafie Pulvergemisch erhalten. 

Die Rontgenbeugungs -Analyse des Pulvergemisches vor dem 
Tempern zeigt, daS eine Mischung aus Titandioxid und 
Zinkoxychlorid (Zn 2 OCl 2 ) vorliegt. Die ROntgenbeugungs - 
Analyse nach dem Tempern zeigt f eine Mischung aus Zink- 
Titan-Mischoxid, Titandioxid, Zinkoxid mit einer BET- 
Oberfiache von 40 m 2 /g, einem pH-Wert (4 prozentige, 
wfisserige Dispersion) von 6,45, einer Schtittdichte von 290 
g/1 und einer Stampfdichte von 340 g/1. Die Remission 
.dieses Pulvergemisches ist in Figur 1 wiedergegeben. 

Das Titandioxid weist vor dem Tempern ein Rutil/Anatas- 

* * 

■ 

Verhaltnis von 30:70, nach dem Tempern eines von 45:55 auf. 



Beispiel 2A: 

Pyrogen hergestelltes Titandioxid (P25, Fa. Degussa) werden 
mittels eines Laborruhrers in einer Zinknitratl5s\ang in 100 
ml Wasser dispergiert. Anschliessend wird da>s Wasser bei 
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90°C entfernt und der Rtickstand bei 550 °C tiber einen 
Zeitraum von 3 Stunden behandelt. AnschlieSend erfolgt eine 
Temperaturbehandlung bei 550 °C ftir 3 h. 

♦ • 

* • 

Tabelle 1 gibt die eingesetzten Mengen und die erhaltenen 
physikalisch-chemischen Werte der Beispiele 2A-D wieder. 
Die angegebenen Werte ftir Ti02 und ZnO wurden mittels 
Rontgenf luoreszenz- Analyse ermittelt und beinhalten Zink- 
Titan-Mischoxid. Die Rdntgenbeugungs -Analyse zeigt, dass 
eine Mischung aus Zink-Titan-Mischoxid, Titandioxid, 
Zinkoxid vorliegt. 

* ■ 

Pigur 1 zeigt die Remission (in %) der Pulver aus Beispiel 
1 (gekennzeichnet mit I) und Beispiel 2C (II) im Vergleich 
mit einem pyrogen hergestellten Titandioxid (P25, Fa.. 
Degussa, III) und einem Zinkoxid (Nanox 100, Fa. Elementis, 
IV) in Abhangigkeit von der Welleniange. Die 
erf indungsgema&en Pulvergemische (I) und (II) zeigen eine 
Remission, welche im UV-Bereich von 320 bis 400 run 
niedriger ist als die von Titandioxid und welche im UV- 
Bereich kleiner 320 nm niedriger ist als die von Zinkoxid. 



Tabelle 1: Eingesetzte Mengen und physikalisch-chemische 
Werte der Beispiele 2A-D 





Ausgangssubstanzen 


Produkt 


Beispiel 


Ti0 2 


Zink-Salz 


Ti0 2 . 


ZnO 


BET 




g 




g 


[Gew.-%] 


[Gew.-%] 


[mVg] 


2 -A 


10 


ZnCl 2 


5 


87,7 


12,3 


25 


2-B 


5 


ZnN0 3 tw ' 


10 


68,8 


31,2 


19 


2-C 


5 




30 


33, 5 


66,5 


14 


2-D 


5 




50 


22, 6 


77,4 


8 



(*) als Hexahydrat 
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- - 

, ... . 

Das Pulvergemisch aus Beispiel 2-C weist einen 

isoelektrischen Punkt von 8,3 auf . 

■ 

... 

« . ■ 

Beisp iel 3 : Sormenschutzmittel 


• - 
Mit nachf olgender Rezeptur wurde ein Sonnenschutzmittel mite 
5 4 Gew.-% der erf indungsgemSSen Partikel nach Beispiel 2-C 
hergestellt (Werte in Klainmern in Gew.-%). Phase A: Isblan. 
GI 34 (3,0), Rizinusol (1,2), Tegesoft OP (10,0), Tegesoft 
Liquid (5,0), Glycerin 86% (3,0), Phase B: Paracera W80 
(1,8), Isohexadecan (5,0), Phase C: erf indungsgemfifies 
10 Pulvergemisch nach Beispiel 2-C (4,0) , Phase D: 
Magnesiumsulfat (0,5), VE-Wasser (66,5), 

Phase A wird in einem Mischer.auf 70°C erwarmt . Nach dem 
Aufschmelzen auf einer Magnetheizplatte bei 80°C wird Phase 

► * ■ 

B zu Phase A gegeben. Die Phase C wird mit ca. 300 U/min 

■ * » 

15 und untier Vakuum in die Olphase eingertihrt. Phase D wird 
ebenfalls auf 70°C erwarmt und unter Vakuum der Mischung 

* • 

aus A-C zugefugt. 



Patentansprtiche : 

1. Pulvergemisch bestehend aus Zink-Titan- 
Mischoxidpartikeln, Titandioxidpartikeln und 
Zinkoxidpartikeln, wobei die Zink-Titan- 
Mischoxidpartikel eine Zusammensetzung geihafi der Formel 
.(Zn0)i. x (TiO 2 )x mit 0,01 < x < 0,99 aufweisen und aus 

einem thermischen Prozess erhalteii werden und wobei das 

• , • 

Pulvergemisch eine Remission aufweist, welche im UV- 

» 

Bereich von 320 bis 400 nm niedriger ist als die von 
Titandioxid und welche im UV-Bereich kleiner 320 nm 
niedriger ist als die von Zinkoxid. 

2. Pulvergemisch nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Anteil der Zink-Titan-Mischoxidpartikel 
wenigstens 50 Gew.-%, besonders bevorzugt mindestens 80 
Gew.-%, aufweist. 

« ■ 

3 . Pulvergemisch nach den Anspruchen 1 oder 2 , dadurch 
gekennzeichnet, dass die Zink-Titan-Mischoxidpartikel 
eine Zusammensetzung (ZnO) i-x(Ti0 2 ) x mit 0,05 < x < 0,80 
aufweisen. 

V 

m 

4. Pulvergemisch nach den Ansprtichen 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Zink-Titan-Mischoxidpartikel 

kristallin sind. 

■ 

■ > 

5. Pulvergemisch nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, dass der isoelektrische Punkt zwischen 
dem von Zinkoxid und dem von Titandioxid liegt. 

6. Pulvergemisch nach den Anspruchen .1 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, dass der Anteil der Rutilmodif ikation 
der Titandioxidpartikel, bezogen auf die Summe von 
Rutil-, Anatas und Brookitemodif ikation, wenigstens 1% 
betragt . 

7. Pulvergemisch nach den Anspruchen 1 bis 6 dadurch 
gekennzeichnet, dass die BET-Oberf l&che zwischen 1 und 
100 m 2 /g liegt. 
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8 . Pulvergemisch nach den Anspruchen 1 bis 7, dadurch 

* » 

. gekennzeichnet, dass der. Chlqridgehalt kleiner als 500 

» * • 

ppm ist* 

9. Verfahren zur Herstellung des Pulvergemisches gemaS der 

Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass man ein 

. * ■ ■ 

Aerosol/ welches eine Zinkverbindung enthalt, mit einem 
Gemisch enthaltend eine Titanverbindung, ggf . ein 

• - ■ 

Inertgas, ein Brenngas und ein freien Sauerstoff 
enthaltendes Gas in einer. Mischkammer eines Brenners 

* ■ 

wie er zur Herstellung pyrogener Oxide benutzt wird, 
homogen mischt, das Gemisch aller Komponenten am 
Brennermund entztindet und in einem gekiihlten Flammrohr 
verbrennt, danach die erhaltenen Fes ts toff e von den 

gasformigen Reaktionsprodukten abtrennt, ggf. reinigt, 

■ ■ 

und thermisch behandelt. 

■ 

* * * 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet , dass 
die Zinkverbindung und die Titanverbindung in einem 

■ 

Verhaitnis vorliegen, dass das Reaktionsprodukt 
zwischen 20 und 95 Gew.-% Zinkoxid enthalt. 

11 .Verfahren nach den Anspruchen 9 oder 10, dadurch 
gekennzeichnet , dass als Titanverbindung 
Titantetrachlorid eingesetzt wird. 

12. Verfahren nach den Anspriichen 9 bis 11, dadurch 
gekennzeichnet, dass das Aerosol durch Verhebelung 
mittels einer Zweistof fduse Oder durch einen 

Aerosolgenerator hergestellt wird. 

■ > 

13. Verfahren zur Herstellung des Pulvergemisches gemaS der 
Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
Titandioxidpulver in Gegenwart einer Losung einer 
Zinkverbindung dispergiert wird, wobei das Verhaitnis 
von Titandioxid und Zinksalz dem spSter gewiinschten 
Verhaitnis von Titandioxid und Zinkoxid im Endprodukt 
entspricht, wobei die Mischoxidpartikel getrennt als 
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■ * 

Titandioxid und Zinkoxid berechnet werden, 
anschliessend . des Losemittels durch Abdampfen entfernt 
und der Rticks.tand thermisch behandelt wird. 

* * * ■ * 

* 

14. Verfahren nach den Ansprtichen 9 bis 13, dadurch 

5 gekennzeichnet , dass die thermische Behandlxong bei 

Temperaturen von 400 bis 600°C uber einen ZeitratHti. von 
0,5 bis 8 Stunden erfolgt. 

> * ■ 

■ t 

15. Verfahren nach den Ansprttchen 9 bis 14, dadurch 
gekennzeichnet , dass als Zinkverbindung Zinkchlorid, 

10 Zinknitrat und/oder zinkorganische Verbindungen 



16. Verfahren nach den Ansprtichen 13 bis 15, dadurch 
gekennzeichnet, dass das Titandioxid pyrogen 
hergestellt ist. 

» 

15 17 . Sonnenschutzmittel enthaltend das Pulvergemisch 

der Anspruche 1 bis 8, wobei der Anteil des 
Pulvergemisches. zwischen 0,01 und 25 Gew.-%, bezogen 
auf die Menge des Sonnenschutzmittels, betrSgt. 

18 . Verwendung des Pulvergemisches gemaJS den Ansprtichen 1 
20 bis 8 als Adsorbens ftir UV-Strahlung. 
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Pulvergemisch bestehend aus Titandioxid, Zinkoxid und Zink- 

Titan-Mischoxid 

» * 

Pulvergemisch bestehend aus Zink-Titan-Mischoxidpartikelh, 
Titandioxidpartikeln und Zinkoxidpartikeln, wobei die Zink- 
Titan-Mischoxidpartikel eine Zusammensetzung gemSS der 
Formel (ZnO) i- x (Ti0 2 ) x mit 0,01 < x < 0,99 aufweisen und aus 
einem thermischen Prozess erhalten werden und das 
Pulvergemisch eine Remission aufweist, welche im UV-Bereich 
von 320 bis 400 nm niedriger ist als die von Titandioxid 
und welche im UV-Bereich kleiner 320 nm niedriger ist als 
die von Zinkoxid. 

- 

Das Pulvergemisch kann hergestellt werden, indem man in 
eine Flamme, wie sie zur Herstellung von pyrogener 
Metalloxide mittels Flammenhydrolyse verwendet wird, ein 
Aerosol einer Zinkverbindung einspeist/ dieses Aerosol mit 
dem Gasgemisch der Flammenhydrolyse homogen mischt, das 
Aerosol -Gasgemisch in einer Flamme abreagieren ISsst, die 
festen Reaktionsprodukte vom Gasstrom abtrennt und 
anschliessend thermisch behsuidelt. 

Das Pulvergemisch kann auch hergestellt werden, indem man 
Titandioxidpulver in Gegenwart einer Losung einer 
Zinkverbindung dispergiert, wobei das Verhaltnis von 
Titandioxid und Zinksalz dem spater gewiinschten Verhaltnis 
von Titandioxid und Zinkoxid im Endprodukt entspricht, 
anschliessend des Losemittels durch Abdampf en entfeamt und 
der Rtickstand thermisch behandelt wird. 

Das Pulvergemisch kann in Sonnenschutzmitteln eingesetzt 
werden. 



